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> Oberftachenaktive Hydroxysulfonate 

WaSrige Losungen oberflachenaktiver Hydroxysulfonate 
werden erhalten durch Umsetzung ungesattiger Fettalkyl- 
oder Fettalkylpolyoxyalkylester, z. B. von Oleylacetat oder 
Oleytpolyoxyethyl-acetat. mit Schwefeltrioxid, Eintragen 
des Umsetzungsproduktes in wa&riges Alkali-, Erdalkali- 
oder Ammoniumhydroxid und Erwarmen der Losung bis zur 
Hydrolyse der enthaltenen Ester- und Sulfongruppen. 



CO 
CO 



BUNDESDRUCKEREI 12.88 808 866/138 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



65 



# 



OS 37 25 030 

Patentanspruche 



1 Verfahren zur Herstellung waBriger Losungen von Alkali-, Erdalkali- oder Ammoniumsalzen von ober- 
flachenaktiven Hydroxysulfonaten, dadurch gekennzeichnet, daB man einen ungesattigten Fettalkyl- oder 
Fettalkylpolyoxyalkyl-ester der Formel (I) 



O 
II 

~(C n H 2n O) x —C- 



in welcher R 1 eine lineare Alkenylgruppe mit 16-22 C-Atomen oder eine uberwiegend aus Oleyl-, Palmit- 
oleyl-, Linoleyl-, Gadoleyl- und/oder Erucylgruppen bestehende Fettalkylgruppe, n eine Zahl von 2 bis 4, 
x~0 oder eine Zahl bis 30 und R 2 CO eine Acylgruppe mit 1 bis 4 C-Atomen darstellt, mit Schwefeltnoxid 
umsetzt. das Umsetzungsprodukt in die waBrige Losung von 1 bis 2,5 Mol Alkali-, Erdalkali- oder Ammoni- 
umhydroxid pro Mol angelagertes SO3 eintragt und die Losung bis zur Hydrolyse der enthaltenen Ester- 
undSultongruppenerwarmt. 

2, Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB n = 2undx«0oder emeZah! bis lOist 

3 Verfahren nach den Anspruchen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB R 2 CO erne Acetylgruppe ist 

4 Verfahren nach den Anspruchen I bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Umsetzung mit Schwefeltnoxid 
bei Temperaturen von 20 bis 50° C mit einem Gemisch aus S0 3 und Luft oder Inertgas mit einem Gehalt von 
lbisl0Vol%SO 3 durchgefuhrtwird . " 

5. Verfahren nach den AnsprOchen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB R 1 eine Oleylgruppe oder ein 
uberwiegend aus Oleylgruppen bestehender Fettalkylrest ist. 

6. Oberflachenaktive Hydroxysulfonate und deren Alkali-, Erdalkali- und Ammoniumsalze wie sie erhalten 
werdennachdem Verfahren gemaB Anspruch 1 bis 5. . _ 

7. Gemisch oberflachenaktiver Hydroxysulfonate, das ganz oder ilberwiegend aus Verbmdungen der For- 
mel (II) oder (f II) 

CH 3 — (CH 2 \ — CH— (CHa)^— CH— (CH 2 ),-CH 2 — O— (C^^O), — H (0) 
OH S0 3 H 

CH3 — (CHJ^ — CH — (C H2), — C H — (CHj). — CH 2 — O — (C„H 2 „0) r H (ID) 
SOjH OH 

oder deren Alkali-, Erdalkali- und Ammoniumsalzen zusammengesetzt ist, wobei y und z«0 oder Zahlen 
von 1 bis 18; p= 0,1 oder 2 und die Summe (y+z+p) eine Zahl von 12 bis 18 und x=0oder eine Zahl bis 30 

a Verwendung von waBrigen Losungen der Alkali-, Erdalkali- und Ammoniumsalze oberflachenaktiver 
Hydroxysulfonate gemaB Anspruch 6 und 7 zur Herstellung von Wasch- und Reinigungsmittela 

Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung waBriger Losungen von Alkali-, Erdalkali- oder Ammo- 
niumsalzen oberflachenaktiver Hydroxysulfonate aus ungesattigten Fettalkoholen mit 16-22 C-Atomen und 
50 deren Oxalkylaten durch Sulfonierung von Estern niederer Alkansauren dieser Alkohole und Oxethylate und 

Hydrolyse der Sulton- und Estergruppen. 

Ungesattigte Fettalkohole und deren Oxalkylierungsprodukte werden bei der Umsetzung mit Schwefeltnoxid 
sowohl an der Doppelbindung sulfoniert als auch an der Hydroxylgruppe sulfatiert Da Sulfonattenside eine 
hohe Stabilitat gegen Hydrolyse aufweisen, wahrend Sulfattenside in saurem wassrigem Medium leicht hydroly- 
55 tisch gespalten werden, bestand die Aufgabe, aus ungesattigten Fettalkoholen und deren Oxalkylaten einheith- 
che, von Sulaftestergruppen freie und gegen Hydrolyse stabile Tenside herzustellen. 

Es war bereits in DE-A-33 31 513 vorgeschlagen worden, aus den Niedrigalkylethern ungesattigter Fettalko- 
hole und Fettalkoholpolyalkylenglycolether durch Sulfonierng hydrolysestabile Ethersulfonate herzustellen. 
Nunmehr wurde ein noch einfacheres Verfahren zur Herstellung von Sulfonattensiden aus ungesattigten Fettal- 
60 koholen gefunden: 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung waBriger Losungen von Alkali-, Erdalkali- oder 
Ammoniumsalzen oberflachenaktiver Hydroxysulonate, dadurch gekennzeichnet, daB man einen ungesattigten 



Fettalkyl- oder Fettalkylpolyoxyalkylester der Formel (I) n 7n ' 

in welcher R 1 eine lineare Alkylgruppe mit 16-22 C-Atomen oder eine Qberwiegend aus Oleyl-, Palmitoleyl-, 
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Linoleyl, Gadoleyl- und/oder Erucylgruppen bestehende Fettalkylgruppe f n eine ganze Zahl von 2 bis 4, x=0 
oder eine Zahl bis 30 und R 2 CO eine Acylgruppe mit 1 bis 4 C-Atomen darstelh, mit Schwefeltrioxid umsetzt, das 
Umsetzungsprodukt in die waBrige L6sung von 1—2.5 Mo! Alkali-. Erdalkali- oder Ammoniumhydroxid pro 
Mol angelagertes SO3 eintragt und die Losung bis zur Hydrolyse der enthaltenden Ester- und Sultongruppen 
erwarmt 5 

Hydroxysulfonate mit besonders giinstigen oberflachenaktiven Eigenschaften werden erhalten, wenn zur 
Sulfonierung ein ungesattigter Fettalkohol- oder Fettalkylpolyoxyalkyl-ester der Formel(I). in der /?=2 und 
x«0 oder eine Zahl bis 10 ist, d. h. ein Ester eines ungestattigten Fettalkohols oder eines Anlagerungsprodukts 
von bis zu 10 Mol Ethylenoxid an einen ungesattigten Fettalkohol eingesetzt wird. Die Gruppe R 2 — CO kann 
eine Formyl-, Acetyl-, Propionyl oder Butyrylgruppe sein; bevorzugt ist die Acetylgruppe. Die Gruppe R 1 ist 10 
bevorzugt eine Oleylgruppe oder ein uberwiegend aus Oleylgruppen bestehender Fettalkylrest. 

Die Sulfonierung der ungesattigen Fettalkyl- oder Fettalkyl-polyoxyalkyl-ester der Formel (I) wird bevorzugt 
mit gasformigem Schwefeltrioxid bei Temperaturen von 10-80°C durchgefuhrt Bevorzugt wird die Sulfonie- 
rung bei niedrigen Temperaturen von 20— 50°C mit einem Gemisch aus SO3 und Luft oder Inertgas, z. B. 
Stickstoff, mit vorzugsweise 1 — 10 V0W0 SO3, durchgefuhrt Die Umsetzung mit Schwefeltrioxid (Sulfonierung) 15 
laBt sich in ublichen, fur die Sulfatierung von Fettalkoholen oder die Sulfonierung von Fettsaureestem, Alkyl- 
benzol oder Olefinen geeigneten und gebrauchlichen Reaktoren. bevorzugt vom Typ der Fallfilmreaktoren, 
kontinuierlich durchfahren. 

Das rohe Sulfonierungsprodukt wird in eine waBrige Losung eines Alkali- oder Erdalkalihydroxids oder von 
Ammoniumhydroxid eingetragen. wobei dieses in einer Menge von 1 —2,5 Mo! pro Mol angelagerten Schwefel- 20 
trioxids vorliegen sollte. Das Alkalihydroxid dient der Neutralisation des Sulfonierungsproduktes und der 
OberschuB an Alkali ist erforderlich, urn das im Sulfonierungsprodukt geldste. gasformige SO3 zu neutralisieren 
und einen AlkalitiberschuB aufrechtzuerhalten, der die anschlieBende Hydroylsestufe katalysiert Als Neutralisa- 
tionsbase wird bevorzugt Natriumhydroxid eingesetzt 

Die Konzentration der Neutralisationsbase in Wasser wird bevorzugt so gewahlt daB das Endprodukt eine 25 
noch flieBfahige oder pumpbare Losung bildet 

Das Sulfonierungsprodukt enthalt neben ungestattigten Estersulfonsauren vor allem Sultone. Unter den 
Bedingungen der Sulfonierung kommt es zu einer Isomerisierung der ungesattigten Fettalkyl- oder Fettalkylpo- 
lyoxyalkylester der Forme! (I), wobei die Position der olefinischen Doppelbindungen sich statistisch Ober die 
Alkenylgruppe verteilt Bei der Reaktion des SO3 mit der olefinischen Doppelbindung entstehen wahrscheinlich 30 
zunachst l,2-Sultone,die sehrschnell zu 13-Sultonen und langsamer zu 1 ,4-Sultonen, bei hoherem Temperaturen 
auch zu ungesattigten Suflonsauren isomeriserien. 

Zur Oberfuhrung der bei der Sulfonierung primar gebildeten Sultone in Hydroxysulfonate ist es erforderlich, 
die waBrige Losung einer Hydrolysestufe zu unterwerfen. Die Hydrolyse wird durch Erwarmen der Losung bis 
zur volligen Zerstorung der enthaitenen Sultongruppen durchgefuhrt Dabei werden auch die enthaltenen 35 
Estergruppen hydrolysiert Die fur die Hydrolyse der Ester- und Sultongruppen erforderliche Zeit ist von den 
Hydrolysebedingungen abhangig. So laBt sich z. B. bei Siedetemperatur unter Normaldruck in 4 Stunden, bei 
hoherer Temperatur unter Druck aber in erheblich kurzerer Zeit eine vollstandige Hydrolyse zum Hydroxysul- 
fonat erreichen. 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhaltlichen Gemische oberflachenaktiver Hydroxysulfonate 40 
sind daher ganz oder uberwiegend aus Verbindungen der Formel (II) oder (III) 

CH 3 — (CHj), — CH — (CH^ — CH — (CH 2 )r — CH, — O — (C tt H 7 „0) x — H (D) 

OH SO3H 45 



CH 3 — (CHJy — CH — (CH 2 ) /> — CH — (CH 2 ) r — CH 2 — O — (C n H 2n O) x — H (IE) 



oderderen Alkali-, Erdalkali- oder Ammoniumsalzen zusammgesetzt, wobei y und z«0 oder Zahlen von 1 bis 18. 
p= 0,1 oder 2 und die Summe (>+ z+ p) eine Zahl von 1 2 bis 1 8. x« 0 oder eine Zahl bis 30 und n eine ganze Zahl 
von 2 bis 4 sein kann. Solche Gemische oberflachenaktiver Hydroxysulfonate sind daher ebenfalls Gegenstand 55 
der Erfmdung. 

Die oberflachenaktiven Hydroxysulfonate, wie sie nach dem erfindungsgemaBen Verfahren erhalten werden. 
fallen in Form von dunkel- bis hellgelben, waBrigen. alkalischen Losungen der Alkalisalzen an. Diese konne, 
wenn dies gewOnscht wird. mit Wasserstoffperox id losung oder Alkalihypochlorit-Losung ("Chlorlauge" in be- 
kannter Weise gebleicht werden. Dier pH-Wert der Losungen kann unter Verwendung von z. B. Salzsaure, eo 
Schwefelsaure, Phosphorsaure, Citronensaure oder Milchsaure neutral eingestellt werden. Zur Stabilisierung 
gegen Bakterienbefall empfiehlt sich eine Konservierung, z. B. mit Formaldehydlosung, p-Hydroxybenzoat, 
Sorbinsaure oder anderen bekannten Konservierungsstoffen. 

Die als Ausgangsprodukte zu verwendenden Fettalkyl- oder Fettalkyl-polyoxyalkyl-ester der Formel (I) sind 
nach literaturbekannten Verfahren zuganglich: Ihre Herstellung geht aus von ungesattigten Fettalkoholen. z. B. 65 
von Oleylalkohol oder technischen. Oberwiegend aus Oleylalkohol. Palmitoleylalkohol, Linoleylalkohol. Gado- 
leylalkohol oder Erucylalkohol bestehenden Alkoholschnitten. Geringe Anteile an gestttigten Alkoholen, z. B. 
an Cetyl- und Stearylalkohol sind tragbar, vor allem wenn die daraus durch Oxalkylierung hergestellten Produk- 
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te selbst wasserlfislich sind. Geeignete ungesattigte Alkohole sind durch Hydrierung von Olsaure oder von 
2^S5^S1^ ^IbL und im Handel erhahlich. Bevorzugt werden technische Cetyl-Oleyl- und 
Oleyl-Linoleyl-alkoholschnitte mil einer Jodzahl im Bere.ch von 70 bis 130 e.ngesetzt. norni ^ hpn dleser 

Die OxalkvlierunE uneesattigter Alkohole mit Ethylenoxid. Propylenoxid. Butylenoxid oder Gem.schen d.eser 
AlkyfeSxE is t eta bKnTgroBtechnisches Verfahren. Dabei werden Gemische homo oger Oxalkylate 
erhalter "deren mit lererOxalkylierungsgradxder molaren Menge des angelagerten Alkenylox.dsentspr.cht. 
'^^i^^^^ 1 ungesattigten Alkohole oder die Anlagerungsprodukte von b.s zu 

W ^^S^Z^SS^ Hydroxylgruppe der ungesattigten Alkohole und/oder deren Oxalkylate 
erfo gt ^SJS^rmtuAdinntei Methoden. Sie kann z. B. durch Umsetzung m,t e.ner Carb°ns|ure der 
Q2 rnoH in Gecenwart eines Katalysators. z. B. konzentrierter Schwefelsaure (ca. 10 ml H 2 S0 4 pro 
uSl !S22£ S^S^QffbbS Mol pro Mo. Alkoho.) in der Siedehitze unter Abschneidung des 
?Mkdo^wassOT erfdgea Die Veresterung kann aber auch durch Umsetzung m.t Carbonsaureanhyd .d 
SSSSdSSSoOoft unter bekannten Bedingungen durchgefuhrt ^S£S^^W^»uX 
rune die Carbonsaure oder das Carbonsaureanhydrid in e.nem molaren UberschuB von ca. 10 bis W Moiw 
Ssetten D? Veresterung mit einem Carbonsaureanhydrid ist in der Regel in e.ner Ze. t von 2 b.s 4 Stunden, 
e wa be dnerTemperatur die der Siedetemperatur der Carbonsaure entspricht. we.tgehend abges 

Die nLch dem erfindungsgemaBen Verfahren zuganglichen Hydroxysulfonate we.sen e.ne hohe Obernachen 
akShat fnd gute anwSgstechnische Tensideigenschaften auf. Besonders gunst.g at das 
der Alkali und Ammoniumsalze, welches das von Alphasulfofettsaureestern und Alkylbenzolsulfonaten zum 

ausweist 

Die foigenden Beispiele sollenden Erfindungsgegenstand naher eriautern: 

Beispiele 
1.1 Oleylacetat(technisch) 

Ein technischer Oleylalkohol (HD-Ocenol® 90/95. Jodzahl 94, Hydroxylzahl 210) wurde mit E s si pa» r «"^- r 
ydS (2 MoX UberschuB) bei 1 18°C 4 Stunden umgesetzt. Das Reaktionsgemisch , wurde dann auf E.swas ser 
gegossen und die organische Phase mehrmals mit Wasser gewaschen. Dann wurde der ^haltene Ro^s ter 
gefrocknet und durch Destination gereinigt. Der erhaltene Ester hatte e.ne Jodzahl von 83, e.ne Resthydroxyl- 
zahl von 0.9. 

1.2 Herstellungdes Hydroxysulfonats 

1.2.1 Sulfonierung mit 1 Mol S0 3 

In einem 800-ml-Standreaktor mil Mantelkiihlung wurden 310 g (1 Mol) des Oleylacetats 
n J hpi L r mit 80 a (\ Uo\) SOi sulfohiert. Das SOa wurde durch Erhitzen aus einer entsprechenden Menge 

.^eCifi fS5 lltln^uon von 5 Mol% verdOnnt 
Oleylacetat eingeleitet, wobei die Temperatur des Reaktionsgemisches durch Kuhlung auf Werte unterftam 

^ac^ wurde das Reaktionsgemisch auf 10°C abgekuhlt und in erne verdunnte Losung von 

84 g (2 1 1 foD lSSlfa 1500 g Wasser eingerOhrt Dieses Gemisch wurde dann 4 Stunden auf dem Dampfbad 
bei 95 bis ^^C hydrolysiert. Nach dem Abkuhlen auf 20°C wurde durch Zugabe von HCI-Losung der pH-Wert 
50 des Reaktionsgemisches auf 7,0 eingestellt. 

Das erhaltene Produkt hatte folgende Kennzahlen: 

Aniontensid (Zweiphasentitrationsmethode nach 

Einheitsmethode DGF-H-III-10): 0.517 mval/g 

5 5 Unsulfierte Anteile (DGF-G-HI-6b): 4,0 Gew.-% 

Na 2 S0 4 : 2,0Gew.-% 

CHaCOONa: 6.0Gew.-<* 

Klett-Farbzahl (1 -cm-Kflvette): 82 

60 (nach 30 Minuten Belichtung mit 2%iger waQriger Losung von Natriumhypochlorit) 

1.2.2 Sulfonierung mit 13 Mol SO3 

65 Versuch 1.2.1 wurde wiederholt, wobei U Mol SO3 (104 g) innerhalb 30 Minuten in das Oleylacetat eingeleitet 
wurden. Das erhaltene Hydroxysulfonat hatte die foigenden Kennzahlen: 
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Aniontensid (DGF-H-II I- 10]^ 0,594 mval/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-III-6b): 2,0 Gew.-°/o 

Na 2 S0 4 : 2,0Gew.-% f 

CH 3 COONa: 6,0 Gew.-O/o 

Klett-Farbzahl: 280 




(Die Messung der Klett-Farbzahl erfolgte bei einer Konzentration von 5 Gew.-% Aniontensid bei pH*=7 unter 
Verwendung einer 1-cm-KOvette und eines Blaufilters (400 bis 465 u,m)) 

10 

1.2.3 Sulfonierung mit 1,8 Mol SO3 

Versuch 1.2.1 wurde wiederholt, wobei 1,8 Mol SO3 (144 g) innerhalb 40 Minuten in das Oleylacetat eingeleitet 
wurden. Das erhaltene Hydroxysulfonat hatte die folgenden Kennzahlen: 

Aniontensid (DGF-H-III-10): 0,723 mval/g 3 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-III-6b): 2,0 Gew.-% 

Na 2 S0 4 : 2,0Gew.-% 

CH 3 COONa: 4,0 Gew.-O/o 

Klett-Farbzahl: 425 20 



1.2.4 Sulfonierung gemaB 1.2.1 bei 50 bis 60°C 



Versuch 1.2.1 wurde wiederholt, wobei die Temperatur des Reaktionsgemisches wahrend der S0 3 -Einleitung 
in einem Bereich zwischen 50 und 60°C gehalten wurde. Das dabei erhaltene Hydorxysulfonat hatte die 
folgenden Kennzahlen: 



Aniontensid ( DGF-H-H I- 1 0): 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-lII-6b): 

Na 2 S0 4 : 

CH 3 COONa: 

Klett-Farbzahl: 



0,516 mval/g 
4,0Gew.-% 
5,0 Gew.-% 
4.0 Gew.-0/o 
140 



30 



1.2.5 Herstellungim Fallfilmreaktor 



35 



In einem kontinuierlich arbeitenden Fallfilmreaktor wurden 3,1 kg (10 Mol) Oleylacetat (nach 1.1) bei 30° C mit 
einem Durchsatz von 10 g/min mit SO3 im Molverhahnis Oleylacetat: SO3 « 1 : 13 zur Reaktion gebracht. Das 
rohe Sulfonierungsprodukt wurde kontinuierlich in verdunnte waBrige Natronlauge eingeruhrt und dann wie 40 
unter 1.2.1 hydrolysiert und aufgearbeitet. Das erhaltene Produkt hatte folgende Kennzahl: 



Aniontensid (DGF-H-II I- 1 0): 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-III-6b): 

Na 2 S0 4 : 

CH 3 COONa: 

Klett-Farbzahl: 



1,498 mval/g 
5,0 Gew.-% 
1,0 Gew.-0/o 
5,0 Gew.-% 
48 



45 



(nach Belichtung mit 5% H 2 0 2 ) 50 

1^.6 Neutralisation mit Calciumhydroxid 

Versuch 1.2.2. wurde wiederholt, wobei das Reaktionsgemisch nach der Sulfonierung abgekOhlt und in eine 
verdfinnte Losung von 155 g (2,1 Mol) Ca(OH) 2 in 1500g Wasser eingeruhrt wurde. Das Gemisch wurde dann 55 
8Stunden auf dem Dampfbad bei 95 bis 100°C hydrolysiert und das ausgefallene unldsliche Calciumsulfat 
abfiltriert Nach dem Abkuhlen auf 20°C wurde durch Zugabe von verdtinnter Salzsaure der pH-Wert des 
Raktionsgemischs auf 7,0eingestellt Das Produkt hatte folgende Kennzahlen: 



Aniontensid (DGF-H-IIM0): 0.521 mval/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-III-6b): 4 Gew.-% 

CaS0 4 : 0 Gew.-O/o 

CH 3 COO)2Ca: 6 Gew.-°/o 

Klett-Farbzahl: 200 
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1 2.7 Neutralisation mit Ammoniak 

Versuchl^^ 

vonTerdfinnter ^SaSre der pH-Wert des Raktionsgemischs auf 7.0 eingeste.lt Das Produkt hatte fo.gende 
Kennzahlen: 

Aniontensid (DGF-H-III-10): 0.419 mval/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-III-6b): 5 Gew.-% 

/kiu ^ co . 4 Gew.-% 

(NH 4 )2S04: _ 0/ 

CHjCOONH4-. IS 

Klett-Farbzahl: 200 

2.1 Oleyl-oxyethyl(l EO)-acetat 

Fin technischer Olevlalkohol (gemaB Beispiel 1.1) wurde nach bekanntem Verfahren (Na-methylat als Kataly- 
sator" m^\!SSS«Su pro Mol Oleylalkohol oxethy.iert Das Oxethylat wurde analog Be.sp.el 1.1 
in das Acetat OberfQhn. 

2.2 Herstellung des Hydroxysulfonats 

Missehend von 230 g des Produkts nach Beispiel 2.1 wurde durch Sulfonierung analog Beispiel 1.2.1 mit 
12 Mol SO, pro Mol Oleyl-oxyethyl-acetat. die innerhalb 12 Minu.en eingele.tet wurden und Aufarbe.tung 
gemaB Beispiel 1.2.1 ein Hydroxysulfonat mit den folgenden Kennzahlen erhalten: 

Aniontensid (DGF-H-III-10): 0.487 mval/g 

Un S umerteAntei.e(DGF-G-.II-6b): 3.0Gew.-% 

CH 3 COONa: 

Klett-Farbzahl: 114 

3.1. OIeyl-polyoxyethyI(5 EO)-acetat 

Analog Beispiel 2.1 wurden an einen technischen Oleylalkohol (gemaB Beispiel 1.1) 5 Mol Ethylenoxid angela- 
gert. Das Oxethylat wurde dann. ebenfalls analog Beispiel 1 .1 in das Acetat iiberf uhrt. 

3.2 Herstellung des Hydroxysulfonats 

Ausgehend von 320 g des 01eyl-polyoxyethyl(5 EO)-acetats nach Beispiel 3.1 wurde durch Sulfonierung ana- 
log ^ffiSfl^Tndt U Mol SO* pro Mol des Oleyl-polyoxyethyl(5 EO)-acetats, die '^^^^^ 
eingeleitet wurden und Aufarbeitung gemaB Beispiel 1.2.1 ein Hydroxysulfonat m,t den folgenden Kennzahlen 
erhalten: 

45 Aniontensid (DGF-H-HMO): 0,362 mval/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-IU-6b): 6,0 Gew.-% 

Na 2 SO<: 

CHaCOONa: 3,0Gew.-% 
Klett-Farbzahl: 21 
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! 4.1 Oleyl-polyoxyethyl(10 EO)-acetat 

Analog Beispiel 2.1 wurde an einen technischen Oleylalkohol (gemaB Beispiel 11) 10 Mol Ethylenoxid angela- 
gert Das Oxethylat wurde dann. ebenfalls analog Beispiel 1.1 in das Acetat uberfuhrt 

4.2 Herstellung des Hydroxysulfonats 

Ausgehend von 540 g des Oleyl-polyoxyethyl(10 EO)-acetats nach Beispiel 41 wurde durch SuKonierun^ 
analog Sel ill mit 1,3 Mol SO I pro Mol Oleyl-polyoxyethyl(10 EO)-acetat. die mnerhalb von 15 M.nu en 
enTgefeitei warden und Aufarbeitung analog Beispiel tt.1 ein Hydroxysulfonat m,t den folgenden Kennzahlen 
hergestellt: 

Aniontensid (DGF-H-III-10): 0.242 mval/g 

Unsulfierte Anteile (DGF-G-lII-6b): 6,0 Gew.-% 

CH 3 COONa: 3.0Gew.-% 
Klett-Farbzahl: 19 
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5. Anwendungstechnische Prufungen 



Die Hydroxysulfonate der Beispiel 1 bis 4 wurden anwendungstechnisch bezuglich der Schaumeigenschaften 
und des Netzvermdgens geprQft. 



Das Schaumvermogen wurde in der Weise bestimmt, daB 100 ml einer Losung von 1 g/1 des Aniontensids in 
einem 250-ml-SchQttelzylinder unter definierten Bedingungen geschtitteh wurden. Es wurde das Schaumvolu- 
men Ober der Losung nach 0, 1,3 und 5 Minuten nach dem Schtitteln abgelesen. Die Bestimmung erfolgt bei 20° C 
in entsaIztemWasser(0° dH). 



Das Netzverm6gen wurde nach DIN 53901 "Bestimmung des Netzverm6gens nach der Tauchnetzmethode" 
bestimmt Es kamen Ldsungen von 1 g/1 Aniontensid bei 20° C in entsalztem Wasser (0° dH) zur Anwendung. Als 
MaB fur die Netzwirkung dient die Zeitspanne, die ein genormtes Stofflappchen benotigt, urn nach dem 
Eintauchen in die NetzmittelI6sung vollstandig benetzt zu werden und abzusinken. 

In der folgenden Tabelle sind die Ergebnisse der Schaum- und Netzversuche als Mittelwert von jeweils fOnf 
Bestimmungen dargestellt: 



Schaumvermdgen 



Netzvermogen 



Produkt aus 
Beispiel 



Schaumvolumen (ml) 
0 Min. 1 Min. 



Netzzeit 



3 Min. 



5 Min. 



1^.1 

1^2 

\23 

\2A 

1.23 

1^.6 

1.2.7 

2J2 

3.2 

4.2 



300 
300 
200 
190 
300 
10 
230 
300 
300 
300 



170 
180 
145 
130 
170 
10 
170 
200 
200 
200 



60 
100 
10 
10 
60 
8 
110 
150 
190 
150 



18 
20 
0 
0 
25 
8 
40 
75 
150 
100 



91 
28 
93 
180 
32 
300 
13 
200 
261 
300 



